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Abstract of DE1 951 5277 

A process is disclosed for producing filaments from a hydroxy- or aminoalkylmelamine-modified 
melamine/formaldehyde condensation product. The highly concentrated aqueous solution of a 
melamine/formaldehyde condensation product is filtered, extruded through a spinning nozzle, the 
extruded threads are dried in a dry shaft by means of hot air, and the dried threads are processed in a 
tempering furnace at temperatures that rise progressively up to a maximum temperature from 160 to 250 
DEG C, thus hardening the pre-condensed product. 
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® Varfahren zur Herstaiiung von Endlosfasem aus Meiamin/Formaldehyd-Kondensationsprodukten 
© Die Erfindung batrffft ain Varfahren zur Herstaiiung von 

Endlosfasem aus einem mtt Hydroxy- oder Amlnoalkyimefa- 

mln modffhdertan Meiamin/Formaldehyd-Kondensatfonspro- 

dukt Dabe! wird die hochkonzentnerte wfiRrige Ldsung 

elnes MaJamrn/Formaldehyd-KondensBtionsproduJctBS m- 

tnert durch eine Spinnduse gepre&t, die ausgepre&ten 

Faden warden In einem Trookenechaoht mhtels hef&er Luft 

getrocknet und die getrodcneten Faden warden in einem 

Temperofen bei Temperaturen, die sukzessh/e auf eine 

Maxlmaltemperatur von 160 bis 250° C ansteigt, bahandelt, 

wobei das Vorkondensat auahfirtet. 
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Die folgenden Angaben aUsd den vom Anmalder oingarolchtan Unterfogon entaommen 
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noL 4-n-Nonyl- phenol, Brenzcatechm, Resorcin, Hydro- 
chinon, 2,2- Bi^^ydroxypheny^ropan, 4/*'-Dihydro- 
xydxphcnybulfon, besonders bevorzugt Phenol, Resor- 
tin und 2,2-Bis(4«-hydroxypheny0propan. 

Fonnaldchyd setzt man in der Regd als w&Brige La- 
sting mit einer Konzentration von ram Beispid 40 bis 
50 Gew.- % oder hi Form von b ex der Umsetzung mit (A) 
und (B) Formaldehyd fiefernden Verbindungen, bei- 
spidsweise als oligomeren oder porymeren Formaldeh- 
yd in fester Form wie Paraformaldehyde 1,3,5-Trioxan 
oder 1 A57-Tetrozocan em. 

FQr (fie Herstellung eines bevorzugten MF-Vorkon- 
densats verwendet man i bis 50, vorzugsweise 5 bis 15 
and insbesondere 7 bis 12 mol-% des substkuierien Me- 
lamins sowie 0,1 his 9A bevorzugt 1 bis 5 Mol-% eines 
der oben angeffihrten Phenole oder Mischungen dersel- , 
ben. 

Zur Hersteflung des Vorkondensats porykondensiert 
man Melamin, substituiertes Mekmin und Phenol zu- 
sammen mit Formaldehyd bzw. Fbnnaldehyd-Sefeni- 
den Verbindungen, Man kann dabei alle Komponenten 
gfeich zu Beginn voriegen oder man kann sie portions- 
weise und sukzessive zu Reaktion bringen und den da- 
bei gebildcten Vorkondensaten nachtrfigiich wetteres 
Meiamin, substhuiertes Melamin oder Phenol zufugen. 

Die Poiykondensation fOhrt man in der Regd in on 
sich bekannter Wdse durch (s. EP-A 355 760, Houben- 
WeyjLBdl4/2,S357ff). 

Die Reaktionstemperatnren wfthh man dabei im all- 
gemeinen in emem Bereicb von 20 bis 150, bevorzugt 
von40bisl40°C 

Der Reaktionsdruck ist in der Regd unkritisch. Man 
arbeitet im aUgemeinen in einem Beretch von 100 bis 
500 kPa, bevorzugt 100 bis 300 kPa. 

Man kann die Reaktion mit oder ohne Losungsmhtd 
dnrchfflhrcn. In der Regel setzt man betm Einsatz von 
wfifiriger Formaldehydlosung kern Losungsmittel zu. 
Bei Verwendung von Formaldehyd gebunden in fester 
Form wfihh man ab LBsungsmittcf Wasser, wobei die 
verwendete Mengein der Regel im Beretch von 5 bis 40, 
bevorzugt von 15 bis 25 Gcw.-%, bezogen auf die Ge- 
samtmenge an eingesetzten Monomeren, Begt. 

Ferner fflhrt man <fie Poiykondensation im allgemei- 
nen in einem pH-Berdch oberhalb von 7 aus. Bevorzugt 
ist der pH-Bereich von 7JS bis lOfi, besonders bevorzugt 
von 8 bis 10. 

Pea weher en rn*n A#m Reaktionsgemisch gwm- 
ge Mengen ObGcher Zusfltze, z, B. Amine sowie Amino- 
alkohoie wie Diethylamin, Ethanolamin, Diethanolamin 
oder 2-Diethyiaminoethanol, zugebea 

Als wehere Zusatzstoffe FOHstoffe in Be- 

tracht, wie z. E, Metallpuhrer, Metaflsafcte oder Sflflcate, 
z. a KaoOn, Talkum, Schwerspat Quarz oder Kreide, 
ferner Pigmente und Farbstoffe. 

Die Poiykondensation kann man cUskontinuzeruch 
oder kontimxierueh, hdspidsweise in einem Rfihrkessd 
oder in einem Extruder (s. EP-A 355 760% durchffihren. 

Als vorteQhaft hat sich herausgesteflt, daB man zu- 
nflchst in einem konthmierBch arbeitenden Extruder 
oder Kneter eine Vorkondensadosung herstellt, diese 
dann in einen heizbaren RQhrkessel leitet, dort bei nied- 
riger ViskosltSt entgast, dann welter kondensiert bis 
Viskoshaten von 2000—50000- Pa*s, vorzugsweise 
3000—10000 Pa-s, erreicht werden. Es ist aber auch 
mogiich, die gesamten Schritte Mischen, Kondensieren, 
Bntgasen in einem Extruder durchznfQhren. Es ist ferner 
mogfich, die Lfisnng komplctt in einem diskontinuicrlich 
arbeitenden Rfihrkessel herzusteQen. 
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Das crfindnngsgemflBe Verfahren wird dann in fol- 
genden, aufetnanderfolgenden Schritten durchgefuhrt: 

A. Zunftchst wird che wSBrige Losung des Vorkon- 
densats mil einem Wassergehalt von 5 bis 40, vor- 
zugsweise 10 bis 25 Gew.-% ffltriert, wobei grobe 
Partikd und Verunreinigungen entf erat werden. 
Dies kann beispieisweise durch einen Hefenfflter 
erfolgen. 

B. Die wftfirige Losung wird dann, mitt els einer 
Pumpe, durch eine SpinndQse gepre&t Diese weist 
500 bis 5000 Bohnmgen aut die einen Durchmesser 
von 40 bis 40% vorzugsweise von 50 bis 200 urn 
habeiL Die Einzelbohrungen sind vorzugsweise 
ringformig auf einer rechteckigen Platte angeord- 
net Der Druckverfaist in der Dfise betrSgt bei DO- 
sendurch m essem von beispielsweise 100 am etwa 
50 bar. 

~ C Die an der DOse austretenden Einzetfaden wer- 
den dann hi einem Trockenschacht Ofi bis 60 sea 
lang mit trockener Luft umspOlt Die Luft wird im 
Gleichstrom mh den austretenden Faden gefuhrt. 
sie weist eine Temperatur zwischen 20 und 200*Q 
vorzugsweise 50 bis 150*C ant Durch diese MaB- 
nahme werden vorzugsweise 10 bk 90% des in den 
Faden enthahenen Wassers entfernt, so daB deren 
RestwBssergehalt weniger als 10, vorzugsweise we- 
niger als 5 Gew.- % betrflgt 

Bd einer bevorzugten Ausfuhnmgsform der Erfin- 
dung werden zusammen mit der Luft 0,1 bis 
3 Gcw.-%, bezogen auf das Vorkondensat eines 
Hftrtnn gs ka t nl y s aio i' a In den TVnHg«^h^rht zugg- 
gebenu Bevorzogte Hfirtungskatalysatoren sind or- 
ganische Sturen, wie z. B. Amdsensfture, Essigsto- 
re, Ajnidosulrbns&ure oder Aminosiuren. 
Beim Austritt aus dem Trockenschacht kann das 
FadenbQndd mittels Galetten abgezogen, mitteis 
DraHdfise durch sehllchen Anblasen mit Luft ver- 
dreht, als Bndlosmaterial abgdegt oder cfirekt auf 
eine bestunxnte Stapefifinge gesdmitten werden. 
An dieser SteUe kOnnen nacfa Bedarf Oberffichenr 
hilfsmittd , wie z. B. Antihaftmhtd und SiHkonole 
zugegeben werden. 

D, Die getrockneten Faden werden dann in einen 
Temperofen 10 bis 20% vorzugsweise 40 bis 90 min, 
lang behanddL Es ist wesentlich, daB die Tempera- 
tur in cfiesem Of en sukzessive ansteigt Dies kann 
z. B. durch aufeinanderfolgende Temperaturzonen 
imOfen vervirkGcht werden. Auf diese Weise kann 
der Ofen verhfihnisinflBig kurz gehahen werden. 
GegebenenfaOs kann in die warme Umluft noch 
weiterer Katalysator zugegeben werden. Die maxi- 
male Temperatur sollte 160 bis 250°Q vorzugswei- 
se 200 bis 230° C betragen. Dabd wird das Vorkon- 
densat voHstfindig ausgehfirtet, so daB klebfreie 
Bndtosfasem entstefaen. 

E. Diese Endlosfasern werden schlieflHch aufgewik- 
kelt oder geschnitten. Die Abzugsgeschwindigkeit 
kann in weiten Grenzen variiert werden, ObEcher- 
weise bctrfigt sie 200 bis 250 m_ min" 1 . 

Die erfindungsgemaflen hergesteflten Endlos fasern 
kOnnen zu nichtbrennbaren und nxchtschmelzbaren Ge- 
weben und VHesen verarbehet werden. 

In der AbbOdung ist eine bevorzogte Ansfuhrtmgs- 
form der Erfmdung skrrziert, deren Bezugszeichen im 
n acbfo lg enden Beispid erlfiutert werden. 
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Das Harz wind in emem Rfihrkessd (1) blasenfrd her- 
gesteOt. Dcr Wassergehalt am Anfang der Reakttonbe- 
tr§gt 18%. Die Viskosxt&t des za verspixmenden Harzes 
liegt bei ca. 9000 Pa - 8/25° C 

Das Harz wird Qber eine Pumpe (2) gefordert tmd mit 
Hfife von Tiefenfiltem (3) am Mefnfl fDtriert and Qber 
eine wdtere Pumpe (4) durch die Spinndflsen (6) ge- 
drQckt Die Spirmduxe hat 900 Loch bei emem Loch- 
durchmesser von 100 jun. Der Dorchsatz an Harz pro 
Lochbetragt6g/h. 

In dem Trockenschacht (5) werden die Fasern (8) m 
L5 8 durch einen Lnftstrom (7) bet erner Lufteintritts- 
temperatur von 95° C und einer Luftaest ri tt a t emp eratur 
von ca, 125°C abgetrccknet Die Abzugsgeschwindig- 
kehbetragt200m/min. 

Die Fasern werden als Emfloamaterial abgelegt, in 
emem Trockenschrank (9) in vier Temperaturatofen 
(lWC/lWCyiojrc/^C) jewdb 20jnjn lang go- 
tempert, and anscfaueBcnd in (10) acfgespul t 

Die Emzetfaser hat einen Durchmesser von 17 um bei 
dner Festigfceit von 2& cK/dtex and dner Bnichdeb- 
oung von 32%. 

Paientanspruche 

1. Verfahren zur Herstetfung von EndTosfasern aua 
RondenaationsprodnktCTvoii 

fa) 30 bis 99 moi-% Mdamin und 

(bl 1 bis 70 00!-% eines rubstituicrten Mela- 

trtttty der ^H g^mff* Formei I 
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Trockeoschacht Ofi bis 60 sec lang mit fan 
Oteichstrom gefuhrter, 20 bis 200°C trockener 
warmer Luft umspQlt and dabd auf einen 
Restwassergehalt von wcriger ah 10 Gew.-% 
getrocknet, 

DLdiegetrockneten Flden werden zuBundem 
(Fasern) znsammengefuhrt und in emem Tern- 
perofen 10 bis 200 mm lang bei Tcmperaturen, 
die sukzessive auf eine Maximaltemperatur 
zwischen 160 and 250°C anstdgen, behanddt, 
wobd das Vorkondensat anshartet 
E. die Fasern werden aufgewickell oder ge- 
schnittcn, 

2. Verfahren nach Ansproch 1, da. dafi das Mela- 
min/Fornialdehyri-Vorkpnd ensat (c) 0,1 bis 10 mol- 
% f bezogen auf a+b+c, ansubstitnierte oder sub- 
stitnierte Phenole einkondensiert enth&h. 

3. Verfahren nach Ansproch 1, dg* dafi in Stole C 
zusammen mit der Loft Oil bis 3 Gew.-% t bezogen 
auf das Vorkondensat, eines H&rftmgBkatalys ators, 
in den Troct enschacht zogegeben wird. 

4w Verwendung der nach Ansproch 1 hergeste&ten 
Fasern und Faden zur Herat eOtmg von nichtbrenn- 
baren und nichtschmelzenden Geweben und VKe- 



Hierzu 1 Sdte(n) Zdchnangen 




in der X* X' and X" ansgewahlt sxnd ans der 
Oroppe bestehend ans — NH* — NHR and 
— NRR', and X, X und X" mcht gldchzehig 
— NHt smd, und R und R' ansgewahlt smd ans 
der Gruppe bestehend ana Hydroxy- 
Cz— CVoIkyi-, Hydroxy^— OaflcyHoxa- 
C2— d-alky1)n, mit n « 1 bis 4 und Ammo- 
CrCtaralkyit oder Mjschungen von Melanimgn 

1 

nut 

Formaldehyd oder Formaidehyd^efcrnden Ver- 
bmdungen, wobd das Mcdverhaltnis von Melami- 
nen zu Formaldehyd hn Bereich von 1 : 1 bis 1 :4,5 
Cegt, durch Verspinnen dner hoc h k o nze nlrierte n 
wSfirigen Ltomg der MeJamhVFonnnldehyd^Vor- 
kondensats» Verdampfen des Wassers und Harten 
des Vorkondensats, gftennzpfchiwrt durch folgen- 
de Verfahrensschrhtej 

A. eine waBrige Losung des Vorkondensats 
mit emem Wassergehalt von 5 bis 40 Gew> <fc 
wird zur Bntfernung von groben Parnlceln und 
Vei unreinigungen hltriert, 
Bl die blasenfrde waBrige Losung wird durch 
eine SphmdOse nut 500 bis 5000 Bofarungen ® 
dues Durchmessers von 40 bis 400 um go- 
drQckt» * 

C die ausg e pr eBten Faden werden in 
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